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@ »Verfahren zur HersteUung eines schaumgedSmpften, SiJikone enthaltenden WsschmitteJscc 

Bei der HersteUung eines sprung etrockneten, ein Silikon- 
Kieselsauregemisch als EntschSumer enthaltenden Wasch- 
mittels wind zwecks Vermeidung eines Veriustes an Entschau- 
merwirkung der waBrige. sfKkonfreie VVaschmittelansatz (A) 
im Bereich der SprflhdOse bzw. in der zur SpruhdOse fOhren- 
den DrucWeHung mil einer waSrigen Dispersion (B) vereinigt, 
die den in einer TeilchengroBe von 0,5-40 um voriiegenden, 
flussigen Entschaumer sowie ein filmblldendes, in Wasser 
idsliches bzw. quellbares. zur Blfdung von Mikrokapseln ge- 
eig nates Polymeres, vorzugsweise einen Celluioseether, ent- 
hait. Die Mikrokapseln bilden stch befm Vereinigen des An- 
satzes (A) mlt der Dispersion (B) Im Augenbtlck des VersprO- 
hens Oder auch in der Disperalon selbst, falls dieser vor dem 
Verspruhen Eiektrolytsalze zugesetzt werden. (31 28 631) 
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Patentanspruche : 

1. Verfahren zur Herstellung eines schaumgedampf ten, si- 
likonhaltigen Waschmittels durch Spriihtrocknen elnes . 
waftrigen Ansatzes mit einem Gehalt an (A) ublichen 
Tensiden, Gerustsalzen und sonstigen, unter den Be- 
dlngungen der Spriihtrocknung bestandigen Waschmittel- 
bestandteilen und (B) schaumdampf end wirkenden Siliko- 
nen, dadurch gekennzeichnet, daft man einen die Kompo- 
nenten (A) enthaltenden wa&rigen Ansatz und eine ge- 
trennt davon hergestellte waBrige Dispersion, welche 
die Silikone (B) in einer TeilchengroBe von 0,5 - 

HO \xm sowie ein wasserlosliches bzw. in Wasser quell- 
bares, f ilmbildendes Polymeres in einer zur Bildung 
von Mikrokapseln ausreichenden Menge enthalt, gemein- 
sam verspriiht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl 
man die die Komponenten (A) bzw. (B) enthaltenden 
waBrigen Ansatze miteinander in einem Bereich verei- 
nigt, der die Spriihdusen und die zu den Spruhdiisen 
fuhrende Hochdruckleitung utnfaBt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB man den die Konponenten (A) enthaltenden An- 
satz und den die Komponente (B) enthaltenden Ansatz 
getrennt Jeweils einer der beiden Zuleitungen einer 
Zweistof fdiise zufuhrt und gemeinsam verspriiht. 
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4. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeich- 
netj dafi man den die Komponenten (A) enthaltenden An- 
satz und den die Komponenten (B) enthaltenden Ansatz 
in der zu der Spriihdusen fiihrenden Druckleitung verei- 

5 nigt und mittels Einstof f dusen gemeinsam verspriiht. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man eine Suspension der Komponente (B) 
verwendet, in der das Gewichtsverhaltnis von Silikon 

10 zu f ilrablldenden Polymeren von 10 : 1 bis 2 : 1 be- 
tragt. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, da& der Gehalt der Suspension an Silikon 2 

15 bis 25 Gew.-?, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-# und an 

f ilmblldenden Polymeren 0,2 bis 10 Gew.-#, vorzugswei- 
se 1 bis 5 Gew.-# betragt. 

7- Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekenn- 
20 zeichnet, da£ nan als filmbildende Polyraere mindestens 
eine Verbindung aus der Klasse der Celluloseether, 
vorzugsweise Carboxymethyleellulose und/oder Methyl- 
cellulose, verwendet. 

25 8. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7> dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man eine Silikon dispersion mit einer 
Teilchengrofie von 1 bis 20 um verwendet. 

9. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 8, dadurch gekenn- 
30 zeichnet, da& man eine Suspension der Komponente (B) 
verwendet, der zusatzlich bis zu 25 Gew.-#, vorzugs- 
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welse 5 bis 20 Gew.-# eines Elektrolyten, insbe- 
sondere Sulfate, Phosphate und Polymerphosphate 
des Natriums, nach AbschluE der Feindispergierung 
der Sllikone zugesetzt wurden. 

10. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9, dadurch ge- 
kennzeichnet, daft man solche Mengen der beiden 
wSBrigen AnsStze vereinigt, daB der Gehalt des 
spruhgetroekneten Waschmittels an Silikon 0,02 bis 
0,4, vorzugsweise 0,05 bis 0,2 Gew*~% betragt. 
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Patentanmeldung 
D 6198 

"Verfahren zur Herstellung eines schaumgedSmpf ten, Sili- 
kone enthaltenden Waschmlttels" 

Waschmittel mit einem Gehalt an sehaumdSmpf end vrirkenden 
5 Silikonen sind bekannt, so z.B. aus der DE-OS 20 50 768 
und der DE-OS 23 38 468. Es handelt sich bei diesen Sili- 
konen urn Organopoly siloxane, wie Alkyl- und Arylpolysi- 
loxane, insbesondere Dimethylpolysiloxan, ferner deren 
Co- und Blockpolymeren mit Polyalkylenoxiden sowie ihre 

10 Acylierungsprodukte mit l&ngerkettigen Carbonsauren, 0b- 
licherweise enthalten die als SchaumdSmpf er eingesetzten 
Silikone 0,2 bis 10 Gew.-£ an hochdisperser Kieselsaure 
bzw. hochdispersem Aluminiumoxid, wobei die hochdisperse 
Kieselsaure beispielsweise durch thermische Zersetzung 

15 von Siliciumtetrachlorid oder durch Fallung aus Silikat- 
losungen gewonnen und durch Einwirkung siliciumorgani- 
seher Verbindungen hydrophobiert sein kann. 

Normalerweise reichen bereits Mengen an 0,1 Gew.-£ an Si- 
20 likonen aus, urn Waschmittel ublicher Zusammensetzung fur 
die Anwendung in Haushalts-Trommelwaschmaschinen schaum- 
sicher zu machen. Es bereitet jedoch technisch erhebliche 
Schwierigkeiten, derartig geringe Mengen homogen in einem 
Waschpulver zu verteilen. Wird das Silikon in dem zur 
25 Heifispriihtrocknung bestimmten waiJrigen Ansatz (Slurry) 
dispergiert, so geht ein wesentlicher Tell der Wirkung 
bereits bei der anschlieBenden Spruhtrocknung verloren, 
so daft man gezwungen 1st, die zwei- bis vierfache Menge 
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an dem verhaltnismaSig aufwendigen Silikon einzusetzen. 
Es 1st deshalb wiederholt vorgeschlagen worden, die Sili- 
kone auf Teste Trager, z.B. Buildersalze oder Perverbin- 
dungen auf zumischen bzw. in ein Tragermaterial einzubet- 
5 ten und das erhaltene kornige Vorgemisch init der Haupt- 
menge des Waschmittels, beispielsweise einen spruhge- 
trockneten Hohlkugelpulver, zu vermischen* Hierzu sind 
Jedoch mehrere gewichtskontrollierte Mischvorgange erfor- 
derlich, was den Aufwand erheblich erhoht. Nachteilig 1st 
10 ferner, daB es bei dem zusatzlichen Mischprozefi zu einer 
teilweisen Zerstorung der Hohlkugelst rukturen und erhoh- 
ter Staubbildung konmen kann. 

Es wurde auch schon vorgeschlagen, die schauindampf enden 
15 Silikone liber eine gesonderte, in den Spriihturm fuhrende 
Spriihduse zu zerstauben und auf diese Weise eine gleich- 
mafiige Verteilung des Schaumdampfungsraittels zu erzielen. 
Es hat sich jedoch gezeigt, dafi die bekannten Organopoly- 
siloxane sich aufgrund ihrer besonderen oberf lachenakti- 
20 ven Eigenschaf ten nur unter ~ grofien Schwierigkeiten zu 
Tropfchen hinreichender Kleinheit verdiisen lass en. Viel- 
inehr bilden sich meist gro&ere Tropfen, was zu einer 
weitgehend inhomogenen Verteilung und xnangelnder Schaura- 
sicherheit des Waschmittels ftihrt. Aufierdem treten die 
25 Silikone in uhmittelbarem Kontakt mit den Waschmittelbe- 
standteilen, insbesondere den Tensiden, wodurch die Wir- 
kung der Schauindampf er wahrend der nachf olgenden Lagerung 
der Waschmittel wieder zum Teil zuruckgeht. 
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Das erf lndungsgenafie Verfahren vermeldet die vorstehend 
geschilderten Nachteile. Gegenstand der Erfindung 1st ein 
Verfahren zur Herstellung eines schaumgedampf ten, sili- 
konhaltlgen Waschmittels durch Spriihtrocknen eines wafiri- 
5 gen Ansatzes mit einem Gehalt an (A) ublichen Tensiden, 
Geriistsalzen und sonstigen, unter den Bedlngungen der 
Spriihtrocknung bestandigen Wasehmittelbestandteilen und 
(B) schaundampfend wirkenden Silikonen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man einen die Konponenten (A) enthaltenden 

10 waftrigen Ansatz und eine getrennt davon hergestellte 
waflrige Dispersion, welche die Silikone (B) in einer 
TeilchengroSe von 0,5 - 40 un sowie ein wasserlosliehes 
bzw- in Wasser quellbares, f ilmbildendes Polymeres in 
einer fcur Bildung von Mikrokapseln ausreichenden Menge 

15 enthalt, geneinsani verspriiht. 

Zu den im waBrigen Ansatz enthalt enen Bestandteilen (A) 
zahlen ubliche Tenside, die anionisch, nichtionisch, 
zwitterioniseh oder auch kationischer Natur sein konnen. 

20 Geeignete anionische Tenside sind Seifen, insbesondere 
gesattigte oder einfach ungesattigte Natriumf ettsauresei- 
fen nit 12 bis 22 C-Atomen, Sulfonate, wie Alkylbenzol- 
sulf onate, insbesondere Natriumdodecylbenzolsulf onat , 
f erner Alkansulf onate, Olef insulf onate ,c£-Sulf of ettsau- 

25 ren, Alkylsulf osuccinate und Alkylethersulf onate sowie 
Sulfate, wie Alkylsulf ate, insbesondere Fettalkoholsulf a- 
te und Fettalkoholglykolethersulfate. Tenside rait alipha- 
tischen Resten sind ublicherweise geradkettig oder me- 
thyl verzweigt (Oxo-Reste), enthalten 10 bis 20 C-Atome 

30 und liegen als Salze des Natriums, Kaliums, Ammoniums 
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oder organischer Ammoniumbasen vor. Obliche nichtionisehe 
Tenside sind insbesondere Alkyl- bzw. Alkenylpolyethylen- 
glykolether mit geradkettigen und/oder raethylverzweigten 

C 10~ C 20~ Resten und *^ bis ^° Glykolethergruppen, ferner 
5 Glykoletherderivate mit gleicher Anzahl von C-Atomen und 
Glykolethergruppen, die sich von Alkylphenolen, Alkylami- 
nen, Thioalkoholen, FettsSuren und Fettsaureamiden ablei- 
ten sowie unter der Bezeichnung "Pluronics" bekannte 
Blockpolymere des Ethylen- und Propylenoxids . Gemische 
10 verschiedener anionischer und/oder nichtionischer Tenside 
konnen ebenfalls vorliegen. 

Zu den Bestandteilen (A) zShlen iibliche Gertistsalze 
(Buildersalze), wie Polymerphosphate, insbesondere Natrl- 

15 uratripolyphosphat , Natriumsilikat der Zusammensetzung 
Na 2 0 : Si0 2 , wie 1 : 1 - 1 : 3,5, Natriumcarbonat sowie 
insbesondere was seruriT© seiche, feinkristalline oder amor- 
phe Alkalialuminiumsilikate der Formel (Na 2 0) . A1 2 0^. 
(Si0 2 ) y mit x » 0,7 - 1,5, y = 1,3 - 4, die gebundenes 

20 Wasser enthalten und ein Calciumbindevermogen von rainde- 
stens 50 mg CaO/g Aktivsubstanz aufweisen. 

Zu den Gerttstsalzen zahlen weiter die bekannten Seque- 
strierungsmittel, vrie Amiriopolycarbonsauren, Polyphos- 

25 phonsauren, die ggf . Hydroxyalkyl- oder Aminogruppen auf- 
weisen, Polycarbonsauren, EthercarbonsSuren, Hydroxycar- 
bonsauren und polymere, ggf« Hydro xyl-, Ether- oder Oxo* 
Gruppen aufweisende Carbonsauren, die als Salze des Na, 
K, Ammoniums oder organischer Ammoniumbasen vorliegen 

30 konnen. Vertreter dieser Sequestrierungsmittel sind bei- 
spielsweise Nitrilotriessigsaure, Ethylendiaminotetraes 
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sigsaure, Aminotri- (methylenphosphonsaure) , Ethylendiami- 
notetraphosphonsaure, 1-Hydroxy-ethan-l ,1-diphosphonsau- 
re, Methylendlphosphonsaure, Ethylendiphosphonsaure sowie 
Salze der hoheren Homologen der genannten Polyphosphon- 
5 sauren. Geeignete Polycarbonsauren sind Zitronensaure, 
Weinsaure, Benzolhexacarbonsaure und Tetrahydrofurante- 
tracarbonsaure sowie Carboxyiaethylethergruppen enthalten- 
de Polycarbonsauren, wie 2,2 '-Oxydibernsteinsaure', Digly- 
kolsaure, Triscarboxyraethylglycerin und Biscarboxyinethyl- 

10 glycerinsaure. Geeignete Vertreter polymerer Carbonsauren 
sind solche mit einem Molekulargewicht von rnindestens 
350, wie Polyacrylsaure, Polymethacrylsaure, Poly-cL-hy- 
droxyacrylsaure, Polymaleinsaure, Polyitaconsaure, Poly- 
mesaconsaure, Polybutentricarbonsaure sowie die Copoly- 

15 merisate der entsprechenden monoineren Carbonsauren unter- 
einander Oder rait ethylenisch ungesattigen Verbindungen, 
wie Ethylen, Propylen, Isobutylen und Vinylmethyletlier , 
ferner die Hydroxy- bzw«. Aldehydgruppen aufweisenden Po- 
lycarbonsauren, die durch Polymerisation von Acrolein und 

20 anschliefiende Umwandlung nach Canizzaro erhaltlich sind. 

Weitere der Subs tanzgruppe (A) zuzuordnende Bestandteile 
sind optische Auf heller , vergrauungsverhutende Stof f e, 
wie Carboxylmethylcellulose, Methylcellulose oder Methyl- 
25 hydroxypropylcellulose, Stabilisatoren, wie Magne slums i- 
likat, Neutralsalze, wie Natriunsulf at , Pulververbesse- 
rer, wie Benzol-, Toluol-, Xylol- und Cumolsulf onat sowie 
Natriumsulf osuccinat, ferner Parbstoffe. 

30 Es handelt sich demnach bei dem vorstehend genannten, der 
Komponente (A) zuzurechnenden Verbindungen urn libliche, 
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unter den Bedingungen der Heiftsprtihtrocknung bestandige 
Waschmittelbestandteile, die in einera wafirigen, noch 
pump- and spruhfShigen Ansatz vermischt werden. Der Was- 
sergehalt eines solchen Ansatzes belSuft sich, je nach 
5 Zusammensetzung, ira allgeraeinen auf 50 - 25 Gew.-#. Der 
w&ftrige Ansatz wird ttblicherweise vom AnsatzbehSlter zu 
einer Hochdruckpumpe gefordert und von dort uber eine 
Druckleitung (Steigleitung) zu den Spruhdiisen gepumpt, 
von denen meist mehrere ira Kopf des Spriihturms angebracht 
10 und uber eine Ringleitung miteinander verbunden sind. In 
manchen Pollen wird der w&fcrige Ansatz noch vor der Uber-* 
fdhrung in den Hochdruckteil in einer Unterdruckkammer 
entgast. 

15 Die Vereinigung des die Komponenten (A) enthaltenden 

vf§,&rigen Ansatzes mit dem die Komponente (B) enthaltenden 
wfifirigen Ansatz^. der im folgenden nSher beschrieben wird, 
erfolgt vorzugsweise in einem Bereich, der die Sprtthdiisen 
selbst sowie die zu den Spruhdusen ftihrende Hochdrucklei- 

20 tung umfaSt. Erfolgt die Vereinigung in den SprUhdiisen, 
so bestehen diese aus Zweistof fdfisen mit Jewells getrenn- 
ter Zufuhrung der beiden Teilstrome* Mit gleichem Erfolg, 
jedoch geringerem technischen Aufwand, kann die Zusammen- 
fiihrung der beiden TeilstrSme jedoch auch in der zu den 

25 Sprtihdttsen ftihrenden Hochdruckleitung erfolgen, wobei die 
in der SprUhtechnik ublichen Einstoff dttsen verwendet wer- 
den konnen. In diesera Falle sollte die Vereinigung der 
beiden Teilstrome vorzugsweise nahe der Spriihdtise bzw. 
kurz vor dem Verteilerring erfolgen, an den die kreisfor- 

30 mig angeordneten Sprtthdiisen angeschlossen sind. Zusatz- 
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liche, ein Homogenisieren. der beiden Teilstrome fordernde 
Einbauten sind zu vermeiden, da hierdurch ein Wirkungs- 
verlust eintreten konnte. Diese Arbeitsweise wird bevor- 
zugt angewendet. 



Der zweite, die Komponente (B) enthaltende waBrige An- 
satz, der ebenfalls sprtthgetrocknet aber getrennt von dem 
die Komponenten (A) enthaltenden Ansatz hergestellt wird, 
enthalt die schaumdarapf end wirkenden Silikone, bei denen 
10 es sich, wie eingangs ausgefuhrfc, urn Organopolysiloxane 
handelt, die im Gemisch mit hochdisperser ggf • silanier- 
ter (hydrophobierter) Kieselsaure bzw. hochdispersem Alu- 
miniumoxid vorliegen. Geeignete Silikone im Sinne der Er- 
findung sind solche, die aus Elementen der Formel 

R 



— SiO 



20 



aufgebaut sind, in der R und R 1 unabhangig voneinander 
Alkylgruppen, wie Methyl-, Ethyl-, Propyl- urid Butylgrup- 
pen oder Arylgruppen, z.B*. Phenylgruppen bedeuten und x 

25 fur Zahlen von etwa 20 bis etwa 2000 steht. Als Endgrup- 
pen kommen z.B. Alkyl- oder Hydroxylgruppen in Frage. Be- 
sonders geeignet sind Polydimethylsiloxane, die eine Vis- 
kositSt von 20 cSt bis 1500 cSt/25 °C aufweisen. Die vor- 
genannten, bei Raumtemperatur fliissigen Organopolysiloxa- 

30 ne konnen auch im Gemisch mit bekannten Polysiloxanharzen 
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vorliegen, die, wie z.B. In den US- PS 26 76 182, 
26 78 893 oder 32 35 509 beschrieben, durch Unsetzung von 
Alkylsiloxanen rait Chlorsilaneh oder Si0 2 erhaltlich 
sind. Solche Gemische sind z.B. aus der DE-AS 16 19 859 
5 bekannt. Weiterhin sind selbsteniulgierende Organopolysi- 
loxane brauchbar, die aus Blockpolymeren von Alkyl- bzw. 
Arylpolysiloxanen und Polyglykolethern bestehen und z.B. 
aus den DE-OS 23 45 335, 24 43 853, 25 18 053 und 
25 34 250 bekannt sind. 

10 

Der die Silikondispersion enthaltende wa&rige Ansatz 
weist aufierdem einen Gehalt an f ilnbildenden, in Wasser 
losliehen oder quellbaren Hochpolyrceren in einer solchen 
Menge auf, die ausreicht, urn Mikrokapseln zu bilden, in 

15 welche die Silikone nach dem Spriihtrocknen im wesentli- 
chen eingeschlossen sind. Das Gewichtsverhaltnis yon Si- 
likon zu filrabildenden Polymeren betragt vorzugsweise 
10 : 1 bis 2 : 1 und insbesondere 6 : 1 bis 3:1. Der 
Gehalt des waBrigen Ansatzes an Silikon kann 2 bis 25 

20 Gew.-#, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-#, betragen und der 
Gehalt an f ilmbildenden Polymeren 0,2 bis 10 Gew.-%, vor- 
zugsweise 1 bis 5 Gew»-£» 

Als in Wasser losliche bzw. quellbare, filmbildende Poly- 
25 mere eignen sich insbesondere Celluloseether, wie Car- 
boxymethylcellulose (z.B. als Natriumsalz) und Methyl cel- 
lulose, ferner Hydroxyalkylcellulosen, wie Hydroxyethyl- 
cellulose, Hydroxypropylcellulose oder Mischether, wie 
Methylhydroxypropylcellulose und Methylcarboxymethylcel- 
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lulose. Auch Geinlsche verschiedener Celluloseether konnen 
nit Vorteil verwendet werden. 

Weitere brauchbare Hochpolymere slnd losliche bzw. depo- 
5 lymerisierte Starke, Starkeether, Starkeester, ferner 
synthetische Polyraere, wie Polyacrylate, Polymethacryla- 
te, Polyacrylamid, Polyvinylalkohol bzw. teilverseif tes 
Poly viny lace tat, Poly viny Ipyrrolidon, Polynialeinate sowie 
Copolymere, welche die Elenente der vorgenannten Polyme- 
10 ren enthalten. Auch Gemische der genannten Homo- und Co- 
polymeren sind geeignet. 

Bel der Herstellung der waBrigen Dispersion der Silikone 
geht man zweckmafiigerweise so vor, dafi man zunachst die 

15 Polymeren vollstandig lost bzw. quellen lafit und an- 
schliefcend die Silikone zusetzt. Mittels geeigneter me- 
chanischer Misch-, Ruhr- und Emulgiervorrichtungen wird 
dafiir gesorgt, daft die Silikone eine Teilchen- bzw. 
Tropfchengrofte von 0,5 bis 40 pm, vorzugsweise von 1 bis 

20 20 izm, aufweisen. Eine derartige Dispersion ist hinrei- 
chend stabil, so daft sie ohne nennenswerte Entmischung 
zur Spriihanlage gefordert und in der beschriebenen Weise 
zusammen mit dem waschmittelhaltigen Slurry verspriiht 
werden kann. 

25 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform konnen dem 
die Silikone und Hochpolymeren enthaltenden waftrigen An-- 
satz nach Abschluft der Feindispergierung der Silikone 
noch wasserlosliche Elektrolytsalze zugesetzt werden. Da- 



Sd230 3. 08.80 



: : i ; : " : : 3128S31 

Patentanmeldung p 6198 - iff - HENKEL KGaA 

yjjj ZR-FE/Patente 

durch werden die Hochpolyraeren ganz oder teilweise aus 
Ihrer waBrigen Losung bzw. Aufquellung ausgefallt, so daB. 
sich die Mikrokapseln bereits in dem waBrigen Ansatz aus- 
bilden. Der Gehalt der Suspension an Elektrolytsalzen 
5 kann bis zu 25 Gew.-#, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-?, be~ 
tragen. Geeignete Elektrolytsalze sind z.B. die Chloride, 
Sulfate und Nitrate des Natriums, Kaliuins und Magnesium 
sowie die Silikate, Phosphate, Pyrophosphate und Polymer- 
phosphate, Acetat, Lactate und Citrate des Natriums und 

10 Kaliums. Vorzugsweise werden Natriumsulf at und Natrium- 
phosphate einschlieBlich der Polyinerphosphate als Elek- 
trolytsalze eingesetzt. Dispersionen, in denen die Sili- 
kone bereits eingekapselt sind, haben den Vorteil, daB 
s±e langere Zeit bevorratet werden konnen. Aufgerahmte 

15 Dispersionen kSnnen durch einf aches Ruhren wieder homoge- 
nisiert werden. Wird auf die Anwendung von Elektrolytsal- 
zen verzichtet, so bilden sich die Nikrokapseln iia Augen- 
blick des Zusammentreff ens mit dem waBrigen Ansatz, der 
die Komponenten (A) enthalt. 

20 

Die Mengen der beiden Teilstrome werden iaittels Dosierun- 
gen so reguliert, dafi das spruhgetrocknete Waschmittel 
bei Verlassen des Trocknungsturms 0,02 bis 0,4, vorzugs- 
weise 0,05 bis 0,2 und insbesondere etwa 0,1 bis 0,15 

25 Gew.-# an Silikon enthalt. Diese Mengen reichen fur eine 
wirksame Schaunidanpf ung in den meisten Fallen aus. Sie 
liegen deutlich unter den Silikonmengen, die erforderlich 
sind, wenn man die Schaumdepressoren unmittelbar in dem 
waBrigen Ansatz dispergiert, der die Hauptraenge der . 

30 Waschmittelbestandteile (Komponenten A) enthalt. 
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Es war in hohera Mafie Qberraschend, dafl es bei dem Ver- 
einigen der beiden getrennt hergestellten Ansatze in der 
Hochdruckleitung bzw. in der SpruhdQse zur Ausbildung 
stabiler, eine Emulgierung der Silikone im Waschmittel- 
5 slurry verhindernder Mikrokapseln komrat bzw. dafi die vop- 
gebildeten Mikrokapseln die extremen Scherbeanspruchungen 
sowie die hohen Trocknungstemperaturen, die xiblicherweise 
in einem Trockenturm herrschen, weitgehend schadlos llber- 
stehen. Weiterhin hat sich (iberraschend gezeigt, dafi die 

10 Mitt el bzw, die darln enthaltenen und mit den Waschmit- 
telpartikeln innig verkitteten Mikrokapseln weitgehend 
lagerbestandig sind, so dafi es wahrend einer langeren 
Aufbewahrungszeit nicht zu einem nennenswerten Ruckgang 
der sehauminhibierenden Eigenschaf ten infolge Wechselwir- 

15 kungen zwischen dem Silikon und den in den Waschmitteln 
vorliegenden Tensiden und Waschalkalien kommt. 
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Belspiel 1 

In einem 110 1 fassenden Behalter wurden zunSchst 2 kg 
5 Methylcellulose und 1,7 kg. Natrium-carboxymethylcellulose 
in 85 kg Wasser von 20 °C unter Ruhren ( Propellerrtfhrer ) 
gelost. Nach 1 Stunde wurden 11,3 kg Silikonol (Produkt 
Y 6067 der UCC) innerhalb von 10 Minuten unter Ruhren 
verteilt. Die Feineraulgierung erfolgte In der Weise, daS 

10 der Inhalt des Behalters mittels elner hochtourig lauf en- 
den Emulgiervorrichtung, die mlt mehreren Rotor- und Sta- 
torscheiben ausgerustet war, ilber eine Rohrschleife umge- 
pumpt wurde. Nach ca. 30 Minuten war eln stationarer Zu- 
stand bei einer Tropf chengroBe von 1 - 20 pm erreicht. 

15 Die Silikonolemulsion wurde nun uber eine Hochdruckpumpe 
gefuhrt und bei einem Druck von 52 bar in die zu den 
Spriihdusen fQhrende Druckleitung eingespeist und mit dera 
Waschmittelslurry vereinigt. Die Einspeisung erfolgte un- 
mittelbar vor dem Obergang der Steigleitung in die zu den 

20 einzelnen Spruhdtisen (Einstoff diisen) ftihrende Ringlei- 



Der Trockenturm wurde mit Luft von 230 °C Eingangstempe- 
ratur und 87 °G Ausgangstemperatur beschickt, wobei die 

25 Luft im Gegenstrom und Drall geftihrt wurde. Der Mengen- 
durchflufi der wa&rigen Ansatze wurde so geregelt, daft 
0,13 Gew.-% Silikonol im spriihgetrockneten Turmpulver 
vorlagen. Nach Aufmischen von zusStzlichem Nat riumperbo- 
rat sank der Gehalt des gebrauchsf ertigen Waschpulvers an 

30 Silikonol auf 0,11 Gew.-#. Das fertige Waschmittel enti- 



tling. 
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hielt als wesentllche Bestandteile ca. 15 Gew.-% an anio- 
nischen und nichtionischen Tensiden, 25 Gew.-# an Natri- 
umtripolyphosphat, 24 Gew.-# Natriumaluinosilikat , 4,5 
Gew.-£ Natriumsilikat, 22 Gew.-# Natriumperborat sowie 
5 4,5 Gew.-% an weiteren ublichen Waschniittelbestandteilen, 
wie Vergrauungsinhibitoren, Sequestrierungsmitteln, opti- 
schen Aufhellern, Duftstoffen und Natriums ulf at. 

Die Waschmittel wurden nach einwochiger Lagerung auf ihr 
10 Schaunverhalten in einer konventionellen Haushalts-Trom- 
melwaschmaschine mit einem maximalen Fassungsvermogen von 
5 kg Trockenwasche bei einem Waschraitteleinsatz von 
7,5 g/1 und einer Fullung von 2 kg sauberem Baumwollg ewe- 
be im Temperaturbereich zwischen 30° und 95 °C gepriift. 
15 Sowohl bei Verwendung von Weichwasser von 6° dH als auch 
von Hartwasser von 16° dH kam es zu keinem Zeitpunkt zu 
einer libermafiigen Schaumentwicklung oder einem (Jberschau- 
men kommen. 

20 Zum Vergleich wurde ein Waschmittel herangezogen, bei dem 
das gleiche Silikonol auf das nachtraglich zum Turrapulver 
zugefugte Natriumperborat aufgemischt worden war, wobei 
die Mengenverhaltnisse so gewahlt wurden, dafi der Gehalt 
des fertigen V/aschmittels ebenfalls 0,11 Gew.-& betrug. 

25 Wahrend das Schaumverhalten der beiden zu vergleichenden 
Mittel nach einer Lagerzeit von 24 Stunden gleich war, 
zeigte sich nach einer Lagerzeit von 7 Tagen, daB die 
Wirkung der auf genischten Vergleichsprobe gegeniiber der 
erfindungsgemaBen Probe deutlich nachgelassen hatte, d.h. 

30 die erf indungsgemafien Mittel erwiesen sich hinsichtlich 
der Wirkungskonstanz dem bekannten Mittel uberlegen. 
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Beisplel 2 

Beispiel 1 wurde wlederholt, wobei jedoch die Teiistrome 
nicht in der Druckleitung vereinigt, sondem als getrenn- 
te Strorae den Zufuhrungen einer Zweistoff dtise zugefuhrt 
5 wurden. Hinsichtlich der Schaumeigenschaf ten erwiesen 
sich die Mittel mit denen gemafi Beispiel 1 als gleichwer- 
tig. 

Beispiel 3 

10 Wie in Beispiel 1 beschrieben wurden 1,52 kg Methylcellu- 
lose und 1,16 kg Na-Carboxymethylcellulose in 73,32 kg 
Wasser unter Ruhren gelost, worauf nach 1 Stunde 10 kg 
des Silikonols zugemischt wurden. Nach erfolgter Peindis— 
pergierung (TrSpf chengro&e 1-20 pm) wurden 14 kg was- 

15 serfreies Natriumsulfat portionsweise innerhalb von 20 
Minuten unter Ruhren hinzugefugt. Ein Teil der Cellulose- 
ether fiel dabei aus und bildete stabile Mikrokapseln. 
Die Kapselsuspension wurde, wie in Beispiel 1 beschrie- 
ben, in die zu den Einstof f diisen ftlhrende Hochdrucklei- 

20 tung eingespeist. Die Mengen wurden so dosiert, daS der 
Gehalt des Mittels nach dem Sprtthtrocknen und dem Zumi- 
schen von 20 Gew.-% Natriumperborat 0,1 Gew«-% an Silikon 
betrug. Die erhaltenen Mittel erwiesen sich unter Test- 
und Praxisbedingungen als schaumsicher. 



